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得的结果不一 , 依曲线 了一5 一 , 一2一 4 的
顺序下降 . 浸泡电极的试剂浓度不同则测
得标准氟的电位值不同 .
( 3 ) 曲线斜率实验值 (m V ) : 相应为
曲线 1— 5 9 . 4 ; 2— 5 8 . 2 ; 多— 5 9 . 4 ; 4— 57 ·七 5— 5 8 . 3 。 而用 20 % 酒 精 浸泡后的斜率为 59 . 2 .
以上实验数据可认为 L a F 3 单晶膜电
极表面在不同试剂中浸泡后形成新的膜表
面溶胀层 , 可以看作是晶体L a F 。 或 L a “ +
和试剂阴离子间形成的复合体 . 这种复合
体与晶体 L a F : 电极在水中浸抱后所形成
的水化层膜可能不同 , 它有使电极钝化的
趋势。
3
. 电极表面的污染及处理 : 电极膜
表面性能变差 , 灵敏度下降的原因 : ¹ 使
用不当时 , 膜表面吸附各种油性物质而污
染 ; º 膜表面碰伤而出现痕纹 . 以上两种
情况一般采用酒精轻擦表面和在金相砂纸
上轻轻地磨擦表面数次 , 并抛光清洗后泡
在10 “ “M氟溶液中一昼夜即可恢复原性能
和提高灵敏度 . 处理结果如表 2 。
表 2 电极经磨擦处理后斜率比较
山 们 : { p F区间级差 ( m V )
状态 } ] 一 2 1 2 一 3 {卜 4 { 4 -行: {二一 ⋯一 ⋯5 8 一 ⋯5〔处理 1 5 8. 4 1 0 7. 7 { 5 7. 了 { 5赶
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以高压高重复率火花光源消除铝
合金 (Z L3)金相结构对谱线强度的影响
王俊德 刘军伟‘ 崔国安‘
( 中国科学院长春应用化学研究所 )
近年来创导的高重复率光 谱 激 发 光
源 , 可以缩短分析时间 , 提高分析 再 现
性 , 并可减小试样组织结构的影响“ 一 5 ’。
我们用民德蔡斯厂 H FI 一 1 型高压高
重复率火花脉冲光源 (简称 ” 高速火花 ,)
对铸铝合金 (Z L 3 ) 进行分析 . 并用高重复
率 3 0 次 /秒 , 20 次 / 秒与通常的 10 次 / 秒
激发方式 进行 比 较 . 在相同的短预燃时
间时 , 随着每秒放电次数的增加 , 样品结
构的影响减少 , 分析速度和再现性也有所
提高 。
实 验 部 份
1 . 标样含量 : 见表 1 . 该套标样的
说明书只给出 F e 、 M n 、 M g 、 N 三和Z n 这
几个含量较低的合金元素的工作曲线 , 其
中主要合金元素 C u 和 S主这两个含量较高
的元素的工作曲线没有给出 .
勺 原系中国科技大学化学系七五届学生 .
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表 1 Z L 。铸造铝合金光谱标样含量表 ’
系冶金部标样 .
一
2
. 制作工作曲线的摄谱条件 : 见 表 功o 次/ 秒△W 一 0 , 5 0
表 2 摄谱条件 一 0 . 6 n
1
! 八 , 30 5。埃 ”
_
}
。
/
光谱仪 : H C n 一28 中型石英摄谱仪 , 水平电极架 , 三
透镜照明系统 , 入缝宽度为20 阵
光源 : 即 I一1 高压高熏复抓冲火花光源 ,
、
r
C 共12 n F , L ~ 2 5郎H , R 一 1公
电极 : 样品为铸铝合金 Z L 。 , 小~ 6 m m , 用小车床 车
·匆0沙厂秒
一 0 5 0△W ,了
J曰
.十于l飞1
一仆 . 7 0
3 0 次/秒△W 一 认 50
一 0 . 马0
一0 . 7 0 0 0 次/秒
_ (下 60
平 , 用锉刀去掉周围毛刺 ‘
的石墨电极 , 的 ‘ !翼锥 .
预燃时间 : S秒 ,
曝光时间 : 10 歹丁/秒 1为20 . 石秒
-
2 0 卿秒和刚洲秒为
对电极为 小~ 6 m m 一二0 8 0
一心 7Q
~ O
‘ 己0 ‘一 ‘、性理 叭加 下仍卜 J . . 1「 3 口4 邵仁{! 30 别
1右秒 . 息。: 一。 :
由 z 创 型自动时握器控制 . 图1
3Q2 3 0 3
不同的重复率激发 , 得到的军。 的工
千板 : O R W O 紫外感光板 , 显影液为 D 一1 , 21 ℃ , 3
分钟 . 定影液为快速定影液3 分钟 ,
3
. 工作曲线 : 铸铝合金Z L 。标样中
有7个主要合金元素成份 (除基体A I外) . 现
仅以C u为例 , 在不同激发重复率下所做 的
工作曲线 , 示于图1.
一 实验结果与讨一论 , ‘
燕鬃蒸瑟麟
罄馨耀默蠢砒瞿翼嚣慧霍芬
一 ‘ 一’作曲线
别为 1胎及1 H B , 要比30 2 , 30 3和 3 0 5号
的 8 4 ‘ 9一。S H B大得多 .
从金相结构上来看 , 30 1 和 30 4 两 样
品的晶粒结构细小 , 致密 , 而其余样品的
最粒结构比碎粗大 , 晶粒分布很不均匀 .
当用一般的商压火花 (激发重复率为50 一
10 夕次 /秒 ) 时 , 采用延长预燃时间 (例如
用尽一 5 ”F时卜 延长到 60 一 90 秒f 6 ’) , 有时
也可消除或减弱组织结构的影响 , 而在我
们采用每秒 30 0 次放电的情况下 , 仅用 5
秒预燃时间 , 即可消除组织结构的影响 .
2
· 分析再现性 的提高 : ‘随着光源激
发重复率的增加 , C丐 Z ” 、 N i等元素的分
析再现性有所提高 (见表 3 ) .
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表 3 不同激发重复率的分析再现性的比较 ‘
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i 。次摄谱统计结果 。
在分析时间上 , 当采用高速火花光源
时 , 要比普通的火花光源也要短 .
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落西育;
裂解色谱交流会于 19 8。年 4 月在南京召开。
参加会议的有来自全国各地的科研 、 大专院校 ,
部队 、 企业和医疗卫生等部门五十六个单位 72 名
代表。 这次会议是在中国科学院化学研究所与南
京分析仪器厂召开裂解色谱 仪 鉴 定会期间进行
的 。
与会代表就裂解色谱技术、 应用和发展前景
等方面进行了学 术 交 流 活动 。 会议收到综合报
告 、 工作报告和交流资料近三十篇 。 会上还以多
种形式进行讨论 、 相互交流经验 。 大家感到, 象
这样就一个共同关心的课题 集 中 讨 论 , 收效较
好 , 对推动国内裂解色谱工作是十分有力的 。
鉴于目前国内外裂解 技 术 仍 在探1寸和发展
中 , 国内亚需提高水平和扩大应用如在生物医学
方面的应用 , 大家迫切要求把这次会议建立起来
的联系保持和扩大下去 。 为了协调今后交流事项
, 代表们建议由中国科学院上海有机所等十二个
单位负责联络 、 组织 。
(本刊编辑部根据 “会议纪要 ” 整理 )
